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Der Schmelzindex: Die Uberlegenheit von Scher-
viskositatsmessungen flir den Vergleich von Polymeren

Dr. Natalie Rudolph, Division Manager Polymers, Senol Gezgin und Claire Strasser, Applications Laboratory Selb

Einleitung

In der Polymerindustrie sind der Schmelzindex (Melt
Flow Index, MFI) und die Schmelze-Volumen-Rate (Melt
Volume Rate, MVR) grundlegende Messwerte zur Beur-
teilung der FlieBeigenschaften von Thermoplasten. Der
MFI (oder MFR fur Schmelzflussrate) misst die Masse des
Polymers, die unter bestimmten Bedingungen durch
eine Duse flieBt und wird normalerweise in Gramm pro
10 Minuten angegeben, wahrend die MVR das Volumen
des Polymers misst, das unter denselben Bedingungen
flieBt, und in Kubikzentimeter pro 10 Minuten angege-
ben wird. Diese Messwerte sind nach ISO 1133 und ASTM
D-1238 genormt und werden haufig zur Qualitatskont-
rolle, Materialauswahl und zum Vergleich von Granula-
ten verschiedener Lieferanten herangezogen. MFI und
MVR sind Standardmessungen in der Qualitatskontrolle,
um Anderungen zwischen Chargen oder innerhalb einer
Charge wahrend der Verarbeitung zu Uberwachen.

MFI wird haufiger verwendet als MVR und wird oft-
mals zur Bewertung und zum Vergleich von Rezyklaten
eingesetzt, da es eine schnelle Methode zur Bewer-
tung der FlieBeigenschaften dieser Materialien bietet.
Diese Verwendung kann jedoch irrefihrend sein, da
diese MessgroBen das Verhalten von Polymeren unter
den fur die industrielle Verarbeitung typischen hohen
Scherraten nicht genau wiedergeben. Diese Diskrepanz
ist besonders kritisch bei Verfahren wie dem Spritzgie-
Ben, bei denen die FlieB- und Erstarrungseigenschaften
der thermoplastischen Schmelze von entscheidender
Bedeutung sind. Das FlieBverhalten einer thermoplasti-
schen Schmelze wird durch ihre dynamische Viskositat
beschrieben, die von der Scherrate abhangt. Je hdher die
Scherrate, desto niedriger ist die Viskositat der Schmelze,
d.h. sie flieBt leichter, wenn sie sich schneller bewegt.
Diese Eigenschaft wird mit einem Kapillarrheometer
bestimmt.
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Dieser Applikationsbericht geht diesen Einschrankungen
auf den Grund und erldutert, warum Scherviskositats-
messungen mittels Kapillarrheometrie ein umfassen-
deres Verstandnis der Verarbeitbarkeit von Polymeren
ermoglichen. Am Beispiel von Polypropylen (PP) wird
die MFI-Viskositat mit der Scherviskositat verglichen, die
Uber einen Scherraten- und Temperaturbereich gemes-
sen wurde.

MFI und MVR verstehen

MFI und MVR sind eng miteinander verbundene Mess-
werte, und die Umrechnung zwischen ihnen hangt von
der Dichte der Polymerschmelze bei der Priftemperatur
ab. Die Beziehung ist gegeben durch:

MFI
MVR= — [Gl. 1]
p
mit
MVR = Schmelze-Volumen-Rate (cm3/10min)
MFI = Schmelzindex (g/10min)
p = Dichte der Polymerschmelze (g/cm?).

Durch diese Umrechnung kénnen MFI und MVR bei
bekannter Dichte austauschbar verwendet werden,
wodurch Vergleiche zwischen Materialien mit unter-
schiedlicher Dichte moglich werden. Dies ist beson-
ders nUtzlich bei der Bewertung von Rezyklaten, deren
Dichte aufgrund von Verunreinigungen, Zersetzung
oder Mischung verschiedener Polymertypen variieren
kann. Der MFI ist zwar flr solche Vergleiche geeignet,
bietet jedoch nur einen begrenzten Einblick in die FlieB-
eigenschaften eines Polymers. Der MFI stellt nur einen
einzigen Datenpunkt auf der FlieBkurve dar, der unter
bestimmten Bedingungen ermittelt wurde, die nicht die
hohen Scherraten und komplexen FlieBumgebungen
nachbilden, die fur die industrielle Verarbeitung typisch
sind. Diese Einschrankung ist besonders kritisch beim
Vergleich von Rezyklaten, da diese Materialien signifi-
kante Unterschiede im Verhalten aufweisen kdnnen, die
durch den MFI allein nicht erfasst werden.
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Die Grenzen von MFI/MVR in realen Anwendungen

Der MFI ist weit verbreitet, da es eine einfache und
schnelle Methode zur Bewertung der grundlegen-
den FlieBeigenschaften von Polymeren darstellt. Diese
Einfachheit kann jedoch irrefihrend sein. Das MFI-
Prufverfahren misst die FlieBgeschwindigkeit einer Poly-
merschmelze bei niedriger Scherrate.

Die tatsachliche Scherrate y an der Wand kann aus dem
MVR und den charakteristischen Disenabmessungen
berechnet werden.

Q MVR MF
y,= — - ——- —— [Gl.2]
R? R p R

Nimmt man fir PP eine MVR von 13 cm3/10 min und
einen Durchmesser der MFI-Dise von 2,095 mm (r =
1,0475 mm), ergibt sich eine Scherrate von 23.5 s'. Mit
einem typischen MVR-Bereich von 5 bis 25 liegt auch der
Scherratenbereich zwischen 7 und 36 s' — alles Werte,
die weit unter denen liegen, die in industriellen Pro-
zessen wie SpritzgieBen, Extrusion und Beschichtung
vorkommen, bei denen Scherraten von tber 1000 s’
erreicht werden. Folglich bietet der MFI keinen Einblick
in das Materialverhalten unter diesen anspruchsvolleren
Bedingungen.

Die Grenzen des MFI werden besonders deutlich, wenn
sie zum Vergleich von Recyclaten herangezogen werden.
Rezyklierte Polymere weisen haufig unterschiedliche
Molekulargewichte, Verunreinigungen und Zerset-
zungsgrade auf, die sich alle auf das FlieBverhalten aus-
wirken. Da der MFI das FlieBverhalten nur bei einer
einzigen niedrigen Scherrate erfasst, gibt er nicht genau
wieder, wie sich diese Materialien wahrend der Verarbei-
tung verhalten. Beispielsweise konnen zwei Rezyklate
mit ahnlichen MFI-Werten ein sehr unterschiedliches
Scherverdinnungsverhalten aufweisen, was zu Verar-
beitungsproblemen wie unvollstandigem Fullen, Ober-
flachendefekten oder Materialabbau fihren kann.
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Kapillarrheometrie: ein {iberlegener Ansatz

Um die Grenzen der MFI zu Gberwinden, bietet die Kapil-
larrheometrie eine fortschrittlichere und umfassendere
Methode zur Bewertung des FlieBverhaltens von Poly-
meren. Ein Rosand-Kapillarrheometer ermdglicht bei-
spielsweise die Messung der Scherviskositat Gber einen
weiten Scherraten- und Temperaturbereich und liefert
so ein detailliertes Bild des Materialverhaltens unter
Bedingungen, die der industriellen Verarbeitungsumge-
bung sehr nahe kommen.

Vorteile der Kapillarrheometrie

1. Umfassende Analyse der Scherraten: Im Gegensatz
zur MFI, die auf niedrige Scherraten beschrankt
ist, misst die Kapillarrheometrie die Viskositat tGber
einen weiten Scherratenbereich, von niedrig bis sehr
hoch. Dieser Bereich ist wichtig, um zu verstehen,
wie sich ein Polymer unter verschiedenen Verar-
beitungsbedingungen verhalt, z. B. beim schnellen
FlieBen durch eine Spritzgussdise oder beim gleich-
maBigen FlieBen in einem Extrusionsprozess. Oft
zeigt ein Material mit dem gleichen MFI (Neuware
vs. Recyclat, gefillt vs. ungefullt, aktuelles Material
vs. billigeres Substitut) ein sehr unterschiedliches
Formfullungsverhalten aufgrund von Unterschieden
in der Scherverdinnung.

2. Realistische Nachbildung industrieller Bedingungen:
Die Kapillarrheometrie kann die hohen Scherraten
und Belastungsbedingungen sowie die Tempera-
turschwankungen simulieren, die in realen Produk-
tionsprozessen auftreten und ermaoglicht so eine
genauere Vorhersage des Materialverhaltens wah-
rend der Verarbeitung. Daher sind diese Messungen
eine Voraussetzung fur Formfullsimulationen.

3. Detaillierte Charakterisierung von Scherung und
Dehnung: Die Kapillarrheometrie kann auch Einbli-
cke in die Dehnungseigenschaften von Polymeren
geben, die fur Prozesse wie Extrusion und Spinnen
relevant sind. Diese Details sind entscheidend fur die
Optimierung der Verarbeitungsbedingungen und
die Sicherstellung einer konstanten Produktqualitat.
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Fallstudie: unterschiedlichen

Temperaturen

Polypropylen  bei

In unserer Studie wurde die Scherviskositat eines Poly-
propylen (PP)-Materials mit einem MFI von 8 g/10 min
mit einem Kapillarrheometer Rosand RH2000 bei drei
verschiedenen Schmelztemperaturen von 190 °C, 210 °C
und 230 °C, untersucht. Die Ergebnisse wurden dann
mit berechneten Scherviskositatswerten aus MFI-Daten
verglichen, die bei 230 °C unter einer Last von 2,16 kg
gemessen wurden.

Zunachst wird der Viskositatswert aus dem MFI-Test
berechnet. Unter Verwendung der Gleichungen 1 und 2
wurde die tatsachliche Scherrate wahrend des MFI-Tests
mit 23,5 s bestimmt. Der Druck p, lasst sich aus der Erd-
beschleunigung (g = 9,81 m/s?) und der wahrend des
MFI-Versuchs an PP verwendeten Masse von 2,16 kg mit
0,3 MPa berechnen. Die Schubspannung der DUse kann
wie folgt berechnet werden:

(PP )R
g = ——— [GL. 3]
2L

mit
p,. Druck in der Duse
p, atmospharische Druck
R, Dusenradius (1,0475 mm)
L, Disenlange (8 mm)

Tabelle 1 jesshedingungen fiir das Kapillarrheometer Rosand RH2000

Die scheinbare Viskositat wird wie folgt ausgedrickt:
O-W
n=— [GL4]
Vi

Unter Verwendung der tatsachlichen Scherrate von
23,5 57 und der mittels Gleichung 3 berechneten Schub-
spannung betragt die berechnete Viskositat aus dem
MFI-Test:

19 kPa
n=———=081kPas
23,557

Dieser Viskositatswert kann mit dem Viskositatswerte bei
gleicher Scherrate und Schubspannung aus den Kapillar-
messungen verglichen werden; dieser betragt 0,76 kPas,
also eine relative gute Ubereinstimmung. Die Messbe-
dingungen sind in Tabelle 1 zusammengefasst.

System RH 2000 (Doppelbohrsystem)

Scherrate

Kapillardise
Blendenduise
Druckaufnehmer links
Druckaufnehmer rechts
Atmosphare

Temperatur
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Umgebung

10 s bis 1000 s

@ 1,0 mm, 16 mm Lange, 180° Eintrittswinkel
@ 1,0 mm, 0.25 mm Lange, 180° Eintrittswinkel
1000 Psi (6,87 MPa)

250 Psi (1,74 MPa)

230°C,210°C, 190 °C
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Die Kapillarmessungen ergaben signifikante Unter-
schiede im Materialverhalten Uber die getesteten Scher-
raten, siehe Abbildung 1. Es ist zu erkennen, dass dieses
PP Uber den gesamten Scherratenbereich ein signifikan-
tes Scherverdlinnungsverhalten zeigt und die Schub-
spannung erwartungsgemaf ansteigt. Die berechnete
Viskositat aus dem MFI-Test ist als blauer Punkt dar-
gestellt, um die gute Ubereinstimmung aufzuzeigen. Sie
stellt nur einen Punktwert im Diagramm dar.

Zusatzlich zu den Messungen Uber einen breiten Scher-
ratenbereich kénnen die Kapillarmessungen bei ver-
schiedenen Temperaturen durchgefihrt werden, um
die Temperaturabhéangigkeit des Materials zu verste-
hen. Dies ist fur die Verwendung der Daten in Verarbei-
tungssimulationen notwendig. Abbildung 2 zeigt die
resultierenden FlieBkurven bei den drei gemessenen
Temperaturen.

Shear viscosity (Rabinowitsch and Bagley corrected) vs. Shear rate
(Rabinowitsch corrected) at 230°C
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1 Scherviskositat und Schubspannung von PP, gemessen bei 230 °C; der aus den MFI-Messungen berechnete

Einpunkt-Viskositatswert ist mit einem blauen Punkt markiert.

Shear viscosity (Rabinowitsch and Bagley corrected)

at 230, 210 and 190°C
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2 Scherviskositat von PP bei 230 °C,210°Cund 190 °C.
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=ir=PP shear stress § 190°C
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Fiir fortgeschrittene Leser

Bei der Berechnung des Einpunkt-Viskositatswertes aus
MFI-Messungen wurden zahlreiche Vereinfachungen
vorgenommen. So wurde z. B. die Temperaturabhangig-
keit der Dichte nicht genutzt, um die Berechnung des
Volumenstroms fir 230 °C aus MFI-Messungen unter
Verwendung von Gleichung 1 anzupassen. Folgende
Gleichung berUcksichtigt diesen Punkt:

MFI
o, = —
o(T)
WO
1
pT) = Py ———
1+ (3-CLTE)(T-T,)
mit

P, Dichte bei Rarumtemperatur (0,9 g/cm? fiir PP)

CLTE ist der Koeffizient der linearen thermischen Ausdehnung
(69*10°¢ K fur PP)

T, Messtemperatur des MFI-Tests (hier 230 °C)

T, Raumtemperatur
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Berlicksichtigt man dies, so betragt die tatsachliche
Scherrate 18,5 s anstatt 23,5 s'. Da diese Scherraten
bereitsim Bereich der Scherverdinnung liegen, wirkt sich
dies auf den Viskositatswerte aus. Nahere Informationen
zur genauen Berechnung sind in Osswald, Rudolph, Poly-
mer Rheology — Fundamentals and Applications, Hanser
Publishers, Munich, 2015, zu finden.
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